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PA'nSNTANWALiTB # 

DR. O. DITTMANN K. tu SCHIFP I>R. A. v. FONBR DIPL. INO. P, STRBHL 

a mCkchbn eo mariahii;ppi«atz sfrs 

Beschrelbung DA-4663 
zu der Patentamneldung 

der Firma 

COURTAUIDS LIMITED 

18, Hanover Square, London W*1 
GroBbritannlen 

betreffend 

Verfahren z\ir Oberflachenbehandlung von 
fadenfSrmlgem Material 

Prioritat: 28. Januar 1971, GroBbritannien, Nr. 3358/71 

Die Erfindiang bezleht sich aiif ein Verfahren zur oxidativen 
Oberflachenbehandlung von kontinuierlichem fadenfarmigem 
Material land stellt eine Abwandlung und/oder Verbesserung 
des Verfahrens der deutschen Patentamneldung P 20 12 981*1 
dar« In dieaer Patentamneldung ist ein Verfahren zum Behan-* 
deln der Oberflache von kontinuierlichen KohlenatoffSden be- 
schrleben, das dadurch charakterisiert ist, daB man elnen 
Elektrolyten in Form einer v/assrigen LSsung elektrolysiert, 
wobei die Kohlenstoffaden bzw* -fasem als Anode so geschal- 
tet sind und sich an der Anode an der OberflSche der Faden 
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bzw. Fasern naszierender Sauerstoff entwlckelt. Deraartlg 
behandelte Kohlenstoffaden bzw« -fasern lassen slch gut in 
Matrixmaterlallen wle Harzen elnbetten* 

Nach der vorliegenden Erf iiidung besteht ein Verfahren zur 
oxidativen Behandlvmg der Oberfiache von kontinuierllchen 
Kohlenstoff&den bzvr. -fasera darln, daB man die F&den bzw. 
Fasem kontinuierllch durch elnen wSssrlgen £lektrol3rken 
hindiarchfOhrt, der an der Anode beiitf Elektrolysieren naszie- 
renden Sauerstoff entwiokelt, wobei man die KohlenstoffSden 
bzw. -fasem mit der Anod9 verbindet, den Elektrolyten elek- 
trolyslert und die Kohlenstoffasem bzw. -fSden wenigstens 
viermal dureh die Oberfiache des Elektrolyten hindiirchfUhrt* 

Der an den Faden bzw. Fasem erzeugte naszierende Sauerstoff 
reagiert mit der KohlenstoffoberflMche unter Bildung einer 
Oberfiache, die als "SchlUssel" Oder Verzafanung fUr die Bin- 
dung wirkt. Die Qxidatlonsreaktion konzentriert sich auf den 
Bereich der Kohlenstoffaden bzw. -fasem, die sich zu einem 
gegebenen Zeitpimkt am Oder unmittelbar tmter der OberflSohe 
des Elektrolyten befinden.* Das Verfahren ergibt somit wenigstens 
vier Bereiche, an denen die oxidative Behandlung konzentriert 
stattfindet und ftlhrt deshalb zu einer intensiveren Behandlving 
Oder einer gleiohen Behandlung in ktirzerer Zeitdauer, als dies 
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bisfaer der Fall wart weim man die Faden bzw. Fasem einfach 
In den Elektrolytenhinein und aus dlesem herausfUhrte, d.h. 
da0 sle zweimal die Oberflgche passlerten* Die intenslvere 
Befaandlimg macht es loit dem • erf IndungggemaBen Verfahren mSg- 
llch, daS die Kohlenstoffaden bzw. -fasem bessere Bindungs- 
eigenschaften aufweisen. 

Die Kohlenstoff aden bzw« -fasem kSnnen als Anode der ElektrO"- 
Ijrtzelle geschaltet warden, indem man ale Uber eine Oder meh** 
rere elektrlsch leitende Valzen ftifart. Vorzugsweise sind der- 
artige Walzen obertaalb des Elektrolyten angebrachtt urn ;)eden 
Hlndurcbgang der Faden bzw. Fasera aus dem KLektrolyten tmd 
zurOok in ihn zu erleichtem, wobei zusatzlich elektrlsch 
leitende Valzen bel der ersten Elntrittstelle und/oder bei der 
letzten Austrittstelle der FSLden aus dem Elektrolyten vorge- 
sehen 8ind» 

Ein filr das errindungsgemaBe Verfahren geeigneter Elektrolyt 
ist eine w&ssrige LSsung, die Hydroscylionen enth&lt und eine 
solche Zusammensetzung aufweist, daB die Biydro^grlionen an der 
Anode wShrend der Elaktrolyse unter Bildung von naszierendem 
Sauerstoff entladen werden. Vorzugsweise ist der Elektroljrt 
eine w&ssrige LSsung eines AlkalihydroxydSt wovon Natritamhydroxyd 
besonders bevorzugt wird. Die Konzentration des Alkalitaydroxyds 
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kann schwanken, doch 1st es vom Standpunkt der Reaktions- 
geschwindigkeit vorzuziehent eine L5sung mit 10 bis 20 Ge- 
wichts-9i Hydroxyd zu verwenden. 
• 

Die Erfindtmg bezioht slcb auch auf Kohlenstoffasern, die 
mit dem erfindungsgemSBen Verfahren behandelt worden sind, 
und aiif ein Verbundmaterial, dessen darin enthaltene Kohlen- 
stoffasern nach dem erfindxingsgemSBen Verfahren behandelt 
worden sind, wobei man eine Verstfirkung in einem festen Matrix- 
material , vorziigsweise einem Harz, erhSlt. Das vorzugsweise 
synthetische Harz kann z#B\ ein Polyesterharz, ein Epoxyharz, 
ein Priedel-Krafft-Harz Oder dergleichen sein. 

Die Erfindung wird mm anhand eines Beisplels unter Bezug- 

nahme aiaf die belgeftlgte Zeichnxing nSher erlSutert. Die einzi- 

ge Pigur ist eine schematische Seitenansicht einer Elektrolyse- 

zelle, in der das erfindtmgsgemafle Verfahren durchgefUhrt werden 
kann* 

Vie BUB der Pigur ersichtlicht werden drei drehbare zylindri- 
ache Graphitwalzen 1, 2 und 3 oberhalb eines reohteckigen 
Elektrolytbads 4 befestigt# Die Walzen 1, 2 und 3$ deren Dreh- 
achsen in einer gemeinsamen Ebene liegen^ kl3nnen mit dem posi- 
tiven Pol einer nicht gezelgten Stromquelle verbunden werden* 
In dem Bad 4 befinden sich Graphitkathoden, die aus einer An- 
zahl von stazren GraphitstSben 3 bestehen, die mit dem negati- 
ven Pol einer Stromquelle verbunden werden kSnnen. Ferner • 

209836/115A 

2/19/06, EAST Version: 2.0.3.0 



- ^ - 
s 



220A156 



befinden sich in dem Bad 4 drei nlcht angetriebene , nicht 
leitende Walzenpaare 6, 7 und 8, deren Drehachsen in einer 
gemeinsamen Ebene liegen. Am EinstrSmbereich 9 des Bads 4 
ist eine drehbare Eingangswalze 10 befestigt und am.Ab- 
strSmbereich 11 des Bads 4 ist eine drehbare Austrittswalze 

12 befestigt* 

Fiir den Betrieb enthSlt das Bad eine Natriuinhydroxydl6sung 
^3, und die Graphitwalzen 1, 2 und 3 werden mit dem positiven 
Pol einer Stromquelle verbunden. Kontinuierliche Kabel 14 von 
KohlenstoffSden (von dehen nur einer gezeigt ist), werden durch 
die Natriumhydroxydlfisiaig 13 in der durch die Pfeile a angedeu- 
• teten Richtung hindurohgefUhrt. Somit laufen die Kabel 14 Uber 
die Eingangswalze 10, Uber die Graphitwalze 1 und in die LC- 
sung 13, wo sie von den Walzen 6 gefUhrt werden. Die Kabel 14 
gelangen dann avis der L5sung 13 heraus Uber die Graphitwalzen 
2 und zurUck in die LSsung 13, wo sie von den Walzen 7 ge- 
fUhrt werden. Dann treten die Kabel 14 emeut aus der LOsung 

13 heraus, laufen Uber die Graphitwalze 3 und von dort zurUck 
in die- LSsung 13, wo sie von den Walzen 8 gefUhrt werden. 
SchlieBlich treten die Kabel 14 aus der LeSaung 13 ein letztes 
Mai heraus und gelangen Uber die Ausgangswalze 12, werden dann 
gewaschen und getrocknet. Die Kabel 14 treten somit dreimal in 
die LSsung 13 ein \md aus ihr heraus, wobei sie die Anode 

bei der Elektrolyse bilden. Naszierender Sauerstoff wird an den 
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OberflSchen der Kabel 14 in Freiheit gesetzt, wo er sie 
angreift ,xind dadurch die Oberflache der Kabel 14 behan- 
delt. 

In einem speziellen Beispiel wurde ein Kabel aus 48 kontl- 
nuierlichen Kohlenstoff Sden dxirch das Bad gem^ der Figur 
in der angegebenen Weise hindurchgefUhrt. Jedes Kabel ent- 
hielt 10.000 FSden, von denen Jedes einen Durchmesser von. 
8 bis 10 Nikron aiifwies. Die NatriumhydroxydlSsung hatte 
eine Festigkeit von 10 Gewichtaprozent^ wobei eine Strom- 
Starke von 1 A je Paden und eine Potentialdiff erenz von 6 
Volt angewendet wurde. Das Kabel wurde mit einer Geschv/indig- 
keii von 30,48 m/St. (100 ft/Std.) hindurchgeftlhrt. Die behan- 
delten Kabel wurden gewaschen und getrooknet. 

Es wurden VerbundkBrper mit einer Vorzugsrichtung aus dem so 
behandelten Kabel hergestellt, wobei 60 Volumen-96 PUlltang mit 
einem Epoxyharz angewendet wurde » bei dem es sioh \m Epicote 
828. (Shell Co., Ltd.; 100 Gewichtsteile), Epicure NMA (Shell 
Co., Ltd.; 90 Gewichtsteile ) und Benzyldimethylamin (1 Gewichts 
teil) handelte. Das Harz wurde 2 Stvinden bei 100^C und dann 4 
Stunden bei 150^C gehartet. Die interlaminare Scherfestigkeit 
dieser Verbundk5rper, die ein MaB fUr die Bindung zwischen Harz 
und Ffiden darstellt, wurde nach ASTM D 234465T bestimmt, und 
zwar zu 633 kg/cm (9.000 psi). 
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In gleicher Welse hergestellte Verbundkorper, jedoch unter . 
Verv/endung von iinbehandelten Kabeln, wiesen eine interlami- 
nare Scherfestigkeit von 190 kg/cm^ (2.700 psi) auf . Andere 
in ahnlicher Weise hergestellte VerbundkBiper atis Kabeln, 
die nur elnmal'in den Elektrolyten hinein und aus ihin heraus 
gefiflirt warden, batten eine interlaminare Scherfestigkeit • 
von 570 kg/cm^ (8.100 psi). 

Diese Werte zeigen, dafl die erf indungsgemaBen Kohlenstoff- 
fSden eine tiberragende Bindung zwischen Harz iind FSden aiif- 
weisen^ im Vergleich zu denen, die mit unbehandelten FSden 
Oder mit Paden bzw. Faaern hergestellt worden sind, die nur 
einmal in den Elektrolsrten und aus ihm heraus geftlhrt worden 
sind • 
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PatentansprUche 



1. Verfahreh zur oxidativen Behandlimg der OberflSche 
von kontinuierlichen Kohlenstoffaden bzw. -fasern, wobel 
man diese FSden bzw. Fasern kontinuierlich durch elnen wMss- 
rigen Elektroljrten hlndurchftlhrt, der an der Anode naszieren- 
den Sauerstoff erzeugt, und die FMden bzw. Fasern, die als 
Anode geschaltet sind, elektrolysiert, dadurch g e k e n n 
zeichnet , dafi man die Kohlenstoffaden bzw. Fasern 
durch die OberflSche des Elektrolyten wenigstens viermal hin- 
durchfUhrt. 

■ .... . • 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadiirch g e k e n n - 
zeichnet , daB man als Elektrolyten eine wSssrige 
L5sung von Alkalihydroxyd vexT^endet. 

3. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch g e k e n n - 
zeichnet, daB man einen Elektrolyten verwendet, der 
eine wMssrige Lbsung von Natriumhydroxyd enthSlt. 

4. Verfahren nach Anspruch 3t dadurch g e k e n n - 
zeichnet , daB man eine wfissrige Natriumhydroxyd- 
lOsung in einer Konzentratlon von 10 bis 20 Gewichts-9i verwen- 
det. 
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5. Verwendung von nach Anspruoh 1 bis 4 behandelten 
KohlenstoffSden zur Herstellung eines Verbundkttrpers, 
dessen feste Matrix atis einem Harz besteht. 
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